T/GFPU XXX—XXXX

ICS 01.040.67
CCS X 00
团体标准

T/GFPU XXX—XXX
大米中直链淀粉含量的测定

近红外法

Determination of amylose content in rice—Near-infrared spectroscopy method

（征求意见稿）

20XX-X-XX  发布                                  202X-X-XX  实施
广东省食品行业协会  发 布

前  言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由广东省食品行业协会归口。

本文件起草单位：
本文件主要起草人：

本文件为首次发布。

大米中直链淀粉含量的测定 近红外法

范围

本文件规定了大米中直链淀粉含量近红外光谱检测方法的原理、仪器设备、试样制备、定标模型建立、样品检测和结果、异常样品的确认和处理、准确性和精密度的要求。
本文件适用于大米中直链淀粉含量的快速检测。

本文件不适用于仲裁检验。

规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 1354 大米
GB/T 5491 粮食、油料检验 扦样、分样法
GB/T 15683 大米 直链淀粉含量的测定

GB/T 24895 粮油检验 近红外分析定标模型验证和网络管理与维护通用规则

术语和定义

GB/T 1354、GB/T 24895 确定的术语和定义适用于本文件。
原理
利用大米中含有的（C-H、N-H、O-H）等化学键的倍频或合频振动对近红外光的吸收特性，通过化学计量学方法建立大米近红外光谱与其直链淀粉含量之间的相关关系，实现大米中直链淀粉含量的快速测量。

仪器设备
5.1近红外分析仪：基于大米样品近红外光谱区的吸收特性测定大米中直链淀粉含量的分析仪器，配有光源、分光系统、检测器、样品台、测量附件和配套的近红外软件等。应具备自我诊断功能，用于检测仪器的暗电流、参考光谱、波长准确度等；具有近红外光谱数据的收集、存储、分析和计算等功能，能预警异常样品。

5.2 样品粉碎设备：磨膛材料不吸水，密闭，无死角，便于清理，能迅速而均匀粉碎不少于200g样品，达到所需粒度要求，推荐使用配置0.5mm筛片的旋风磨或其他等效研磨设备。粉碎样品时，磨膛应无明显发热现象。
试样制备
按GB/T 5491规定的方法取代表性的样品不少于200g，磨细至颗粒小于2mm，盛入清洁、干燥、防潮容器内备用。在建立定标模型时和检测时，样品加工精度、粉碎粒度、温度等条件应保持一致，宜在室温下检测。
定标模型建立

光谱采集

选取100份以上具有代表性的大米样品建立校正集，其直链淀粉含量范围要涵盖待测样品特性。仪器完成预热及自检后，按仪器的使用说明将制备好的校正集样品装入测量附件中进行光谱采集。每个样品重复装样2次，重复扫描2次，计算平均光谱作为最终采集光谱。

标准理化分析方法测定

校正集样品按照GB/T 15683规定的方法测定样品的直链淀粉含量。标准理化分析应与近红外测定同期进行。
定标模型的建立

使用与仪器配套的化学计量学软件，选择平滑、导数、标准正态变量变换等合适的方法对7.1采集的近红外光谱数据进行预处理，选择合适的波长、变量数目以及多元定量校正方法，结合对应样品的标准理化分析值，建立定标模型。模型建立过程中，可通过校正标准偏差（SEC）、交互验证的校正标准偏差（SECV）和决定系数（R2）等指标对模型的质量进行评价，以选取最优的建模参数。
定标模型的验证

7.4.1出现下列情况之一，需要验证定标模型：

——定标模型首次使用时，或定标模型升级后，或更换仪器时；
——样品品种或性质与建立定标模型所采用样品的品种或性质有很大差异；

——仪器维修或更换光源配件后；

——每年至少需要验证2次。

7.4.2准确性验证。选择30份以上校正集样品以外的大米样品作为验证集，其代表性要求与校正集样品一致，直链淀粉含量范围应至少覆盖校正集样品范围的95%，且分布均匀。应用7.3建立的模型对验证集的直链淀粉含量进行预测，按7.2规定的方法测定其标准理化分析值，以预测标准偏差（SEP）、决定系数（R2）和验证集标准偏差与预测标准偏差的比值（RPD）等指标来评价定标模型的准确性，其中，SEP应符合10.1的要求。对不符合要求的，不能通过验证，应查明原因，重新进行验证，直至符合要求。
7.4.3重复性验证。从验证集中选取5个以上的样品，其浓度必须覆盖校正集浓度范围的95%，且分布均匀。按7.1的方法对每个样品进行至少6次连续光谱采集，用定标模型计算结果，所得测定结果的重复性应符合标10.2的要求。对不符合要求的，不能通过验证，应查明原因，重新进行验证，直至符合要求。
定标模型的升级

为增强定标模型的分析能力，每年至少升级定标模型1次：收集20~30份具有代表性的待测样品，采集其近红外光谱，采用7.2标准理化分析方法测定其直链淀粉含量，然后将这些样品加入到校正集样品中，用原有的建模方法重新建立模型，并按照7.4进行验证。
样品检测和结果

样品检测

采用7.1的方法采集样品近红外光谱，仪器和采集条件应与建模过程一致。运用7.3建立的定标模型测定其直链淀粉含量，记录测定数据。每个样品应测定两次，第一次测定后的样品应与原待测样品混匀后，再次取样进行第二次测定。

检测结果

测定结果应在近红外光谱分析仪器所使用的定标模型所覆盖的直链淀粉含量范围内。

两次测定结果符合10.2要求的，取两次数据的平均值为测定结果，测定结果保留至小数点后一位。
如果两次测定结果不符合10.2要求的，则必须再进行一次测试，获得三个测试结果，其中若有任何两次测试结果符合10.2要求的，取其平均值为测定结果，否则记录为异常样品。异常样品的确认和处理按第9章要求执行。

异常样品的确认和处理

异常样品的确认

9.1.1 形成异常测定结果的原因，可能来自以下几个方面：

——测量结果超出定标模型覆盖的直链淀粉含量范围；

——两次测量结果的不符合重复性的要求；

——采用了错误的定标模型；

——样品温度与定标模型样品测试时温度差异过大；

——仪器或化学计量学软件出现报警情况下的测量结果。

9.1.2 应对造成测定结果异常的原因进行分析和排除，并进行第二次近红外测定，如仍出现异常，则确认为异常样品。

异常样品的处理

异常样品的近红外测定值不予采纳，应对异常样品用7.2标准理化分析方法测定，记录结果，并及时封存样品，将相关情况通报仪器生产商或技术支持单位，以利于之后对定标模型进行升级等处理。
准确性和精密度

准确性

验证样品的直链淀粉含量扣除系统偏差之后的测定值与其标准理化方法分析值之间的标准差（SEP）应小于1.2%。

重复性

在同一实验室，由同一操作者使用相同的仪器设备，按相同的测试方法，并在短时间内，通过重新分样和重新装样，对同一被测样品相互独立进行测试，两次独立测定的直链淀粉含量结果的绝对差值不应超过1.2%。
再现性

在不同实验室，由不同操作人员使用同一型号不同设备，按相同的测试方法，对相同的大米样品进行测试，两次独立测定的直链淀粉含量结果的绝对差值不应超过3.8%。
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